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(54) Precede pour contrdler un systeme de separation de constltuante a llts mobiles simules 

(57) -M6tliode pour controler avec precision un pro- 
cessus de separation permanent en ligne de cons- 
tituants d'un melange, dans un systeme de separa- 
tion a lits mobiles simulds ^ partir de mesures de 
concentration et de debits. 
Le systeme comporte un ensemble de colonnes for- 
mant une boucle ferm^e comprenant plusieurs zo- 
nes entre des points d'injection et de soutirage de 
fluides; Le contraie du processus (lin^aire ou non 
Iin6aire) est effectu6 a partir d'un modele de con- 
naissance et d'un certain nombre de mesures de 
variables op^ratoires en une plurality de points de 
mesure le long de la boucle (des concentrations et 

, des debits par exemple) et de mesures caract6ris- 

' tlques des fluides Inject6s et soutlrds. On determine 
k partir de valeurs courantes de variables comman- 
does dependant des variables operatoires mesu- 
rOes (puret6des constituants, rendement du syste- 
me etc.), des ratios indicatifs respectivement du 
rapport dans chacune des diffOrentes zones, entre 
les debits de fluides et les debits simul§s de mati^re 
adsorbante. A partir de ces ratios, on determine des 
valeurs ^ donner aux variables opdratoires pour 
amenerou ramener les variables commandees jus- 
qu'^ des valeurs de consigne d6termin§es. 
Application k la stabilisation des processus de se- 
paration notamment d'hydrocarbures aromatiques, 
en presence de variations notables de d6bit ou de 
la quality de la charge. 
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Description 

La pr6sente Invention concern e une methode pour controler avec precision un processus de separation de cbns- 
tituants d'un melange, dans un systeme de separation k lit mobile simul§, k partlrde mesures discretes de concentration 

s at de debits. La methode s'applique notamment ei la separation des hydrocarbures arbmatiques. - 

II existe dans Tindustrie de nombreux proc6d6s de separation continue par adsorption selective d'au nioins un 
composant parmj plusieurs au sein d'un melange de fluides, notamment des precedes de chromatographie dits ^ 
contrecourant simuie ou Ton utilise la propriete de certains solides poreux, en presence de melanges liquldes, gazeux 
ou supercritiques, de retenir plus ou moins fortement les differents constituants du melange. 

10 Les precedes de separation ou fractionnement bases sur la chromatograpliie sont le plus souvent mis en oeuvre 

dans un dispositif comportant un ensemble de colonnes ou fractions de colonnes interconnectees en serie, formant 
une boucle fermee. Le long de cette boucle sont repartis des points d'injection pour le melange k separer et le solvant 
ou desorbant, et des points d'extraction de fluides: extralt et raffinat, deiimitant differentes zones. Toutes les colonnes 
ou fractions de colonne d'une meme zone sont traversees par un debit ilquide identique. 

IS Les dispositifs sont le plus souvent constitues de quatre zones principales. Cependant, il en existe qui n'en com- 

portent que trois (dans ce cas, la zone comprise entre le preievement de raffinat et I'injection de solvant est omise). II 
en existe 6galement k cinq zones ou une partie de Textrait separe du solvant est reinjectee entre le preievement 
d'extrait et I'injection de charge. D'autres encore peuvent comporter de cinq k sept zones ou des fluides secondaires 
permettent de rincer des lignes vehiculant successlvemeht plusieurs fluides, de mani^re ^ eyiter les contaminations. . 

20 Un solide poreux, de granulometrie determinee, constitue la phase stationnaire. Le melange k separer est introdult 

dans la colonne puis deplace au moyen d'un fluide vecteur bii desorbant et les differents constituants sortent succes- 
sivement selon qu'ils sont retenus plus bu moins fortement par la phase stationnaire. 

Dans un precede ^ contre courant reel (Fig.1), un profll des concentrations fixe et constant se developpe dans 
une colonne 1 de separation, bu la position des points dinjectlon d'une charge A+B, d'un eiuant S. et de soutirage 

2S d'un extrait EA et d'un raffinat RB reste fixe. Le solide adsorbant 3 et le liquide 2 se deplacent a contre courant. Un 
systeme d'entratnement du solide et une pompe P de recyclage, places tous les deux k remplacement de la colorine 
{k la jonction des zones i et IV) oCi la seule esp&ce presente tant dans le liquide que dans le solide est le fluide vecteur 
d'eiution, pemnettent de renvoyer respectivement le solide de la base vers le sommet, et le liquide inversement du 
sommet vers la base. 

30 Les precedes dits k lits mobiles simuies permettent d'echapper k une difficulte majeure inherehte aux precedes 

k lits mobiles vrais, celle de faire correctement circuler la phase solide sans creer d'attrition et sans augmentei" consi- 
derablement la poresite de lit par rapport k celle d'un lit fixe. Pour simuler son deplacement, le solide est dispose dans 
un certain nombre n de lits fixes (en general. 4 < n ^ 24). disposes en serie et c'est le profll de concentrations que Ton 
deplace k vitesse sensiblement unifomne tout autour d'une boucle fermee. 

3S En pratique, le decalage successif des points d'injection et de soutirage se fait k I'aide d'une vanne rotative ou 

plus simplement d'un ensemble de vannes tout ou rien convenablement commandees. Ce decalage circulaire, effectue 
k chaque periode, des differents debits liquides d'entree-sortie dans un sens donne revient k simuler un deplacement 
de Tadsorbant solide dans I'autre sens. 

Des precedes par chromatographie en lit mobile simuie, k contre-courant ou co-courant, sont par exemple decrits 

40 dans les brevets US 2 985 589 ou US 4 402 832. 

Un systeme de separation en presence d'au moins un eiuant, d'une charge comprenant au moins deux consti- 
tuants, en au moins deux fractions, comporte generalement n colonnes ou tirongons de colonnes chromatographiques 
montees en series et en boucle fermee (en general, 4^ n < 24), dans lesquelles on fait circuler un melange liquide, 
supercritlque ou gazeux sous pression, la tjoucle presehtant au moins un courant d'injection de la charge, au moins 

45 un courant d'injection de I'eiuant, au moins un courant de soutirage d'extrait et au moins un courant de soutirage du 
raffinat, le constituant preterentlellement recherche se trouvant en majorite soit dans I'extrait soit dans le raffinat. 

Les debits liquides d'entree principaux sont les suivants : le debit de charge et le debit d'etuant. Le debit de sortie 
est le debit d'extrait. Le raffinat est preieve sous controls de pression. Le debit de raffinat est egal k la somme des 
debits d'entree moins le debit d'extrait. A ces debits controies s'ajoute un debit de recyclage controie egalement k une 

so valeur dependant de la position de la ponnpe k un instant donne. L'emplacement relatif de chacun des quatre flux 
autour des tits est calcuie afin d'obtenir un comportement satisfaisant fonction du type de separation k effectuer et 
definit ainsi quatre zones distinctes dans le cas du procede presente en figure 1 . 

Par les brevets US 5 457 260 et 5 470 482, on conhait aussi un precede de controie d'un systeme de separation 
k lits mobiles simuies d'un melange de constituants, comprenant deux colonnes k lits multiples interconnectees en 

ss boucle, dans lequel on controie au moins une caracteristique telle que la purete d'un constituant ou son rendement 
ou une combinaison des deux. Le precede comporte la mesure de la concentration des differents constituants du 
melange en circulation dans les circuits d'intercennexlon des colonnes, notamment par spectroscopie dans le proche 
infra-rouge, et Tutilisation d'un algorithme d'ajustement iteratif du type k regression multlvariable ou de type ceseaux 
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neuronaux tendant k faire dinriinuer r^cart entre la vale ur cpurante de la caraictiSristlque et une valeur de consigne 
jusqu'a un certain seulK L'algorlthme utilise est du type "boite noire" avec tdus les inconv6nlents lies k ce type 
d'approche : un temps de mise en oeuyre Important pulsque le r6sultat n'est obtenu qu'apr^s de hombreux essals. il 
n'est exploitable que dans le domaihe des tests effectues et'll est qbteriu avec une precision faible, celle de 1^ modW 
llsation des non lih^arit^s en g6n6ral. 

Dans la suite du texte. on d6signera par : • 

variables commandees. des variables qui doivent etre constamment proches d'une valeur da consigne pr6alabie- 
ment sp^cifiee et qui traduisent le bon fonctionnement du proc6d6. II s'agit par exemple de la puret6 des consti- 
tuants d'un extrait. du rendement de I'unit^ de separation de separation pour un certain constltuant etc.; 

- variables operatolres, des variables pouvant etre modifi^es par I'operateur, telles que les debits ou encore la 
p6rjode de commutation de vannes permettant de simuler le ddplacement des lits etc.; . 

IS - variables de commande, des variables qui agissent principalement sur une seule zone par exemple sur la partie 
du profil de concentratton cdntenue dans une zone. Ces variables de commande sont d6termln6es par Talgorlthme 
de contrdle, et sont traduftes en variables op^ratoires. 

On rappelle que le but d'un proc6d6 de contrCle avancd du fonctionnement tfune boucle de separation est de 
calculer une loi de commande (ensemble des valeurs des variables op6ratoires au cours du temps) pour : 

assen/ir le fonctionnement i.e. calculer une loi de commande capable d'assurer la transition entre deux valeurs 
distinctes d'une ou de plusieurs variables commandoes choisies a priori; et 

r6guler le fonctionnement i.e. calculer une loi de commande capable de compenser au mieux (par avance ou au 
moiris asymptotiquement) toutes les perturbations extOrieures agissant sur le processus afin que les variables 
commandoes choisies a priori gardent une valeur quasi constante. 

Dans le cas d'une unit6 de separation de lit mobile simuie, la regulation peut egalement compenser des pertur- 
bations dues k une evolution dans le temps des param^tres thermodynamlques et geometriques de I'adsortoant (bien 
entendu pour une deterioration limitee des proprietes de I'adsorbant). 

Ces objectifs sont remplis avec le precede de controle automatique d'un processus de separation de constituants 
d'un melange de fluides en circulation, selon ['invention, permetd'eviter les inconvenients ci-dessus mentronnes. II est 
base non sur une technique de type "boite noire" mais sur une approche plus maTtrlsee permise par une modeiisation 
non llneaire du processus de separation. 

Le procede selon I'invention s'applique au controle d'un systdme (ou unite de separation) de separation de cons- 
tituants k lits mobiles simuies comprenant une boucle fermOe constituOe par ^interconnexion en sOrie de lits contenant 
de la matidre sollde adsorbante. rOpartis en plusieurs zones deiimitees par des points d'injectlon et des points d'ex- 
traction de fluides, des moyens tfinjection de fluides dans la boucle. des moyens d'extraction de fluides hors de la 
boucle, des moyens de permutation des points d'injection et des points d'extraction. permettant de simuler le dOpla- 
cement des lits k contre-courant, et des moyens de mesure de diverses variables (telles que des concentrations, des 
debits, la periode de permutation des vannes etc.). II est caracterise en ce qu'il comporte : 

- la mesure de variable operatoires et de concentrations de certains constituants necessaires au calcul de variables 
commandees en un nombre de points de la boucle de separation au wolns egal h deux.; 

la determination, k partir de valeurs courantes de variables mesur6es. et en utilisant un mbdeie determine du 
fonctionnement du systeme de separation (soit un modeie non lineaires, soit un modeie lineaire aii voisinage d'un 
point de fonctionnement donne), de ratios (Rk) indicatifs respectivement du rapport dans chacune des differentes 
zones, entre les debits de fluides (Q^) et les debits simuies de matiere adsorbante (Qq) de fagon k amener ou 
ramener les variables commandees jusqu'^ des valeurs de consignes determinees; et 

la determination k partir de ces ratios (Rk), des valeurs k donner aux variables operatoires. 

Sur un tron9on de la boucle de separation comprenant un ensemble d'etages contigus englobant n zone, ou sont 
definis n ratios (Rk), le precede comporte genOralement, la definition de m variables commandees (^) fonctlons de 
valeurs de debits (D) et de concentrations (X). avec m inf erieur ou egal ^ n, la mesure des concentrations (X) en phase 
liqulde aux points extremes du tron^on (dans le cas d'un contrdle non lineaire unquement), et la determination de m 
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des dits ratios (Rk), ou de m combinaisons de ces dits ratios comportant (n-m) paramdtres. 

Suivant un mode de mise en oeuvre, avec une boucle de separatbn comportant quatre zones princlpales, on 
controle simultan6ment plusieurs variables commandoes (^) telles que le rendement de la boucle. et la puret6 d'au 
moins un constituent du melange k partir de mesures en ligne de ditferentes concentrations. > 
s Pour la mesure de concentrations on utilise par exemple une analyse en ligne de type Raman du chromatogra- 

phique ou dans le proche infra-rouge (PIR). 

Suivant un mode de mise en oeuvre, dans le cas d'une unite de separation ou systems de separation a quatre 
zones, on choisit comme variables commandoes, une au moins des quatre grandeurs suivantes: la puretO d'un premier 
constituant dans un fluide extrait de la boucle, te rendement du systOme de separation pour un constituant (le meme 
10 que pour la puretO ou bieo un autre), une traTnOe du dit premier constituant k I'arri^re d'une premiere des quatre zones, 
retativement au sens de la circulation des fluides; et/ou la tratnOe de I'ensemble des constituants autres que le dit 
premier constituant ^ ravant d'une derniOre des dites quatre zones, relativement au sens de la circulation des fluides. 

La mOthode permet, connaissant les valeurs de ratios (Rk) dans un systdme de controle comprenant un certain 
ndmbre p de zones, de determiner les valeurs correspondantes de ratios supplOmentaires dus k Pintroduction dans la 
IS boucle de separation d'au moins un point d'injection suppiementaire et/ou d'au nhoins un point de soutirage suppie> 
mentaire en fonction de la valeur connue du ratio dans une section adjacente et de la valeur du debit d'injection et/ou 
de soutirage considOre. 

Comme variable commandee, on peut choisir la valeur d'un rapport entre les concentrations de constituants d'un 
. fluide soutirO. 

so On peut utiliser avantageusement un algorithme d'optimisatbn permettant d'assurer le suivi de valeurs de consigne 

fixees pour des variables commandOes. 

La methode presentee peut aisement etre utilisee pour controler autant de variables commandOes (^) qu'il existe 
de ratios (Rk). Ces variables commandOes pourront §tre par exemple des mesures de productivite, de taux de solvant, 
de tratnees etc. 

2S La methode selon invention permet de maintenir un fonctionnement stable de Tunite de separation de separation 

meme en presence de variations de debit ou de qualite de charge. 

D'autres caracteristiques et avantages de la methode selon {'invention, apparattront k la lecture de la description 
ci-apres d'un exemple non timitatif de realisation, en se rOfOrant aux dessins annexes ou : 

30 - la Fig, 1 est un schema fonctionnel d'une boucle de separation k llts mobiles vrais; 

la Fig.2 illustre le principe de la discretisation utilisee pour ecrire les equations de bilan matiOre; 

la Fig.d est un schema fonctionnel d'une interzone entre deux frontons d'une boucle pour illustrer le caicul des 
35 ratios; 

la Fig.4 montre un organigramme des diffOrentes phases du processus de controle de boucle; 

la Fig.5 schematise une boucle de separation k quatre zones, quatre points d'injection ou de soutirage et huit 
40 points de mesure; 

la Fig.6 reprOsente un chronogramme des modifications apportees k la composition d'une charge pour illustrer 
dans les simulations suivantes un exemple de regulation; 

la Fig.7 montre des chronogrammes de revolution de deux variables commandoes i.e. la purete d'un extrait et le 
rendement de rinstallatlon, consecutifs k la modification apportOe; 

la Fig. 8 montre refflcacite du contrdle apportO dans les mimes conditions par Tapplication du procOde selon in- 
vention; et 

les Fig.9 ^12 montrent des chronogrammes d'evolutlon de quatre variables opOratoires durant la stabilisation du 
processus, respectivement, le debit de recyciage (Fig.9), le dObit d'extrait (Fig. 10), la pOriode de permutation (Fig. 
11 ), et le debit de raffinat (Fig. 12). 

SS DESCRIPTION DETAILLEE 

On considere done une unite de separation de separation comprenant une boucle fermOe de separation k lits 
mobiles simuie qui est divlsOe en au moins quatre zones, chaque zone etant sOparOe de la suivante par un courant 
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d'injection ou de soutirage, ies coulants d'injection et de soutirage etant permut6s k intervalies de temps sensiblemeht 
constants. La boucle contient una pompe de recyclage du dit melange, r^gul6e en d^brt. qui est situ 6e entre deux 
colonnes ou trongons de colonnes successifs et 6ventuellement au moins un moyen de mesure des concentrations 
de la phase liquide, plac6 6galement entre deux cojonnes ou trongons de colonnes cons^cutifs. 

5 On peut utiliser avantageusement un appareil de mesure de type Raman tel que.celui decrit dans le brevet FR 

2.699.91 7 (US 5.569.808) du demandeur qui donne acc6s k un nombre 6lev6 de mesures de concentration en temps 
r6el et done permet de fournir le profil de concentration en differents points le long de la boucle. II suffit aiors de choisir 
llbrement n mesureSi (n nombre compris g§n6ralement entre deux et huit pour un syst^me de separation a quatre 
zones) r^parties judicieusement dans Ies diffdrentes zones, afin d'assurer un bon fonctionnement de ralgorrtlime de 

10 controle du processus. 

\) Choix des variables 

a) Variables commandees 
1^ On ddfinit Ies variables commandoes comme des fonctions 4 de plusieurs variables : 

(1) ^ = F(D.X). 
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- X est un vecteur repr^sentant Ies concentrations des differents constituants dans la phase liquide en differents 
points (cette valeur pouvant etre soit instantanee, soit une moyenne des valeurs prises sur une pOriode de 
permutation), 

D est un vecteur dont chaque 6l6ment est un debit interne, d'injection ou de soutirage. 

Comme exemple de variable commandee, on peut citer la purete ^ d'un constituant dans la phase liquide en 
un point quelconque de I'unitO de separation (sur un flux de sortie par exemple) : 

^=Xj/(Xj+lmpj). 

ou 

Xj est la concentration du constituant i en un point donn6, 

Impi est la somme des concentrations diBS autres constituants consideres comme des impuret6s en ce m§me 
point (ce qui peut exclure certains constituants comme par exemple I'^luant). 



Le calcul de cette variable commandee h un instant donne suppose done la mesure de I'ensemble des con- 
centrations en presence dans la phase liquide en un ou plusieurs points de la boucle. Ces mesures pourront se 
fairs par exemple comme il a 6t6 dit plus haut par analyse de type Raman, ou par tout autre proc6d6. 

Le choix des variables commandoes est a priori libre. Dans le cas d'une unitd de separation 3 4 zones, on 
45 peut choisir par exemple comme variables comnnandees. Ies grandeurs que TopOrateur a I'habitude de rechercher 

le plus souvent : 

1 ) la purete d'un des constituants dans I'extrait, 

^0 2) le rendement de Tunite de 'separation pour ce mSme constituant, 

3) la trainee k TarriOre (par rapport au sens de la circulation des fluides) de la zone 1 du constituant considere 
dans Ies points 1 ) et 2), 

ss 4) la trainee k I'avant (par rapport au sens de la circulation des fluides) de la zone 4 de I'ensemble des cons- 

tituants hormis le constituant considere dans Ies points 1), 2) ou 3). 

b) Variables de commande : 
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La m^thode selon rinventjon comporte la selection de variables de commande par le biais desquelles on peut. 
d6terminGr directement las valeurs ^ donner aux variables bp6ratoires pour controler I'evolution'des variables, 
commandoes. 

La conversion de ces variables de commande en variables operatoires "classiques" est toujours possible, en 
dehors des contraintes physiques r6elles d'application.JiOes au dimensionnement du proced6 et de son 6quipe- 
ment, car 11 existe une relation blunlvoque entre elles, condition. nOcessai re pour rendre le syst^me de separation 
parfaitement contrdlable. . • 

Dans le cas ou toutes les variables op6ratoires sont libres (c'est-^-dire qu'on peut fixer llbrement leur valeyr 
sans que les contraintes physiques en cause ne soient atteintes) le nombre n§cessaire de variables de commande • 
independantes est 6ga! au nombre de zones constituant I'unitO de separation de separation. 

On salt que le fonctionnement d'un syst^me de separation k lits mobiles simul6 est quasi-identique k celui 
d'un systeme k lits mobiles vrais si, pour celui-cl, les debits circulant k contre-courant du debit liquide principal 
sont donnes par les relations suivantes : 

(2) Qs = (%Vmicro * Vcolorineyr 

Qs est le "debit de solide" (correspondant k la capacite utile) equivalent k celui engendre par la permutation 
des vannes dans I'unite de separation de lit mobile simuie. 

* (3) . qe= ((%Vmacro +%Vmeso + %Vvi)*Vcolonne/T 

qe est le "contre-debit iiquide" equivalent k celui engendre par la permutation des vannes. II correspond k 
la quantite de liquide contenu dans les meso- et macroporosites, ainsi que dans la porosite externa ou encore 
dans la porosite de grains ajoutee k la porosite du lit On I'appelle generalement le "debit d'arrdt" ou le debit 
d'entrainement. il correspond k rimmobilisation d'un fluide non adsorbe dans la microporosite de I'adsorbant. 
Dans les relations (2) et (3), 

T represente la valeur de la periode de permutation des vannes de I'unite de separation de lit mobile simuie, 

Vcolonne. est le volume eiementaire d'un trongon d'unite de separation (volume compris entre deux points 
successifs d'injection et/ou de soutirage actifs ou non). 

- %Vmicro, %Vmeso, %Vmacro, %Vvi sont respectivement les pourcentages de volume micro poreux (capacite 
utile), meso-poreux, macro-poreux, et de porosite exteme du lit 

La presence d'un volume mort qui n'apparait pas dans requation (3) et qui correspond aux volumes morts 
entre les lits de tamis successifs est cependant pris en compte par Tartiflce d'une majoration globale des ditferents 
pourcentages de requation (3). 

Les debits liquides externes sont les memes pour les deux types d'unite de separations. Par contre les debits 
internes sont ditferents entre un lit mobile simuie et un lit mobile vrai. Ces debits sont lies par la relation : 

Qk=Fj, + qe 

oCj Qk est le debit liquide traversant la zone k de I'unite de separation k lits mobiles simuies, 
est le debit liquide traversant la zone k de I'unite de separation^ lits mobiles vrais. 
Si Ton prend Texemple du traceur non adsorbe que Ton doit maintenir immobile, le debit necessaire est nul 
pour une unite de separation k lits mobiles vrais, alors qu'il est egal au debit d'arrSt qe pour une unite de separation 
k lits mobiles simuies. 

c) Ratios 

Compte-tenu de ces definitions, on choisit comma variables independantes de commande quatre rapports 
adimensionnels ou "ratios'* Rk (k=1, 2, 3 ou 4) entre les debits liquides principaux dans chacune des zones et le 
debit de sollde qui est constant dans toute I'unite de separation : 
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(4) R,^ = Q,^ / Qs 



Le choix des quatre ratios pour la commande d§coule de I'ecriture des equations de bilan mati^re du module 
d'une unit6 de separation de lit mobile vrai k l'6tat statidnnaire sur une pprtion de colonne qiie Von discr^tise. Par 
exemple on repr^sehte ci dessous une discretisation realis6e avec trois points 0-1, j, j+1), compte-tenu des cir- 
culations de fluldes ^contre-courant. 

En notant X| | la concentration du constituant 1 au point j dans la piiase liquide et y^ la concentration de ce 
mfinrie constituant eh equilibre dans la phase solide au point j, (Fig.2) le bilan mati§re pour ce constituant s'dcrit : 

Qk (Xi,M - + Qs(y^^, - yj p + qe(Xj - Xj p = 0 

Soit en divlsant par Qs : 

(5) (Qk/Qs)(x,_^, -x,j) + (yi_^,-yij) + (qe/Qs)(Xi^,-Xij) = 0 
Avec les definitions respectives de Qs et qe, exprimdes par les relations (1 ), (2) : 

Os~ ° =constante 

25 et l'6quation (5) s'ecrit 

30 La seule variable de commande (le param6tre librement modifiable de I'^quation ci- dessus) est le ratio 

qui, compte-tenu de sa definition, est connu sur chaque zone constituant I'unit6 de separation. 11 y a autant de 
ratios que de zones. Ces valeurs de ratios peuvent etre tradultes, au choix de I'utlllsateur ou de I'operateur, en 
variables operatoires habituelles avec les relations alg^briques inversibles liant les valeurs de Qi^. 

Dans une unite de separation k 4 zones, il existe une relatbn biunivoque entre les 4 ratios et 4 des 5 variables 

35 operatoires suivantes : 

T, Q1, Qsolvant, Qextrait, Qcharge, 

40 la 5'^"i® variable etant un paramdtre (param) que Ton decide de fixer. C'est le plus souvent le debit de charge 

Qcharge. II en resulte les relations suivantes liant les ratios aux variables operatoires : 



si param = Qcharge 
T= %Vnriicro * Vcolohne * (R3 - R2) / param 
5^ Q1 = param * f=l1/(R3-R2) . 

Qsolvant = param * (R1 - R4)/(R3 - R2) 



Qextrait = param *(R1 - R2)/(R3 - R2) 
Ce systeme est defini si paramoO (ce qui est egalement equivalent ^ R3 <> R2) 
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Le choix de 4 variables parmi 5 permet par exemple de fonctionner : 

- soit^ charge constante ou variable mais imposde par ailleurs par le proc^dd, 

- . sbit ^ d6bit de solvant constant, 

k p^ripde de permutation des vannes constante, etc. 
//) Alaorfthmes de gbIguI des ratios 
I) Modele non llnSalre 



L'algorithme de calcul, qui permet de calculer las ratios (tels que definis ci<lessus) de telle sorte que les variables 
connmandees prennent les valeurs que Ton se fixe. a priori, Int^gre un modele physique non lin§aire de I'unit^ de 
IS separation de lit mobile vrai. La m^thode de calcul est robuste, tr^s rapide et suppose que I'on dispose en ligne de 
sufflsamment de mesures. 

a) Principe du calcul d'un ratio : 

Sur un tron^oh i.e. un ensemble d'dtages contigus englobant une ou plusieurs zones, oCj sont definis n ratios, 
20 on s'impose par exemple m variables commandees de la forme donnde par I'^quation (1 ), convenablement choisies 

par I'homme de I'ait, avec m infSrieur ou ^gal ^ n. A I'aide des Equations alg^briques (6) dSfinissant le module 
statique et des mesures disponibles des concentrations en phase liquide aux points extremes du trbn9on, ces m 
variables commandoes permettent de calculer m ratios ou m cbmbinaisons de ces ratios comportant (n-m) para- 
m^tres. 

2S 

b) Example du calcul de la purete pour une unite de separation comportant 4 zones : 

La puretd ^ est dOfinie uniquement h partir de la connaissance de la composition de I'extrait p(ext) : 

30 ^p=F(Xext) 

On choisit un tronpon (Fig.3) compose d'une partie de la zone 1 et d'une partie de la zone 2 dans lequel par 
consequent on peut definir deux ratios. La connaissance du ratio R1 (impose par ailleurs), des concentrations de 
tous leis constituants en phase liquide aux points extremes Xe et Xs et de la consigns de la puretd (variable 
35 comnriand6e) permet de calculer le ratio R2. 

En effet on peut Ocrire k partir de I'Oquation (7) et pour un constituant i (I'exposant ^ indtque une valeur rOel- 
lement mesurOe) : 



sur retage e+1 : 

sur rstage j comprls entre I'dtage e et I'dtage ext de soutirage d'extrait : 

sur rotage ext correspondant au soutirage d'extrait : 

sur retage k compris entre le soutirage d'extrait ext et I'Otage s-1 : 

f^2(Xi.k-i - >^ij<) + (yi.k+1 ■ y|.k) + K(Xi - Xj = 0 



wnnnirv^PD mTROAAAi i 
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sur r^ge s-l : 

. ^2(^1^2 - \s~^ ) + (y\ ^ yi.s.i ) + K(x'"j 3 - x,^., ) = 0 

c) Existence d'une solution . 

Compte tenu de la forme des Equations pr^cederites, 11 exists une solution unique si le nombre d'equations 
est 6gal au nombre d'inconnues. Les inconnues sont les valeurs des concentrations des const ituants presents 
dans le phase llquide sur chaque 6tage plus le ratb en zone 2, soit : no (s - e + 1 ) + 1 , ou no repr6sente le nombre 
de constituants. 

Le nombre d'6quatlons est 6gal au nombre d'etages compris entre e+1 et s+1 multipli6 par le nombre de 
constituants, soit : nc ( s - e + 1 ). Une Equation compl6mentaire est donn6e par la valeur de la variable commandde 
souhait6e soit : ^p - F(Xext) = 0 

Ce systdme d'equations algebriques non lin§alres de dimension : 

[nc(s-e+1 )+1 ]*[nc(s-e+1 )+1 ] 

est r6solu par une mdthode ^approximation de Newton. D*autres fonctlons de sortie peuvent §tre d6finies d'une 
maniere analogue comme le rendement, la productivity, les trainees. 

:.. Certaines fonctions de sortie dependent explicitement des valeurs de debits impos6es ^ I'unit^ de separation. 
Par exemple le rendement de I'unitd de separation de separation en constituant 1, est defini par : 

Rendement = 1 00 - (Qraf * x^ ^^y(C)charge * x^ ^^^) 

Cettb fonction peut simplement s'exprimer en fonction des ratios : 

Rendement = 100 - (R3 - R4 * x, ^,y(R3 - R2 x^^^^g^) 

d) Exemples 

Les simulations presentees ci-dessous, concernent une unite de separation de separation des xylenes lits 
mobiles slmuies^ 4 zones (cecl ne limitant en rien le domalne d'application de {'invention). On cherche & purifier 
le paraxyl^ne que Ton recupere dans Textrait. La charge contient 5 constituents k savoir du paraxyiene. du me- 
taxyiene. de I'orthoxyl^ne, de I'ethylbenzene et des paraffines. Les deux variables commandees principales sont 
la purete du paraxyiene et le rendement en paraxyl^ne de I'unlte de separation de separation, Les valeurs des 
variables commandees dependent de ia position de I'unite de separation de separation dans {'ensemble de la 
boucle de traitement des aromatlques. 

Les moyens d'analyse doivent etre adaptes aux fonctions de sortie k mesurer en terme de precision et de 
temps de reponse. 

e) Choix des variables commandees : 

1 ) La purete du paraxyiene dans I'extralt deftnle par la relation : 

^1 =PXe/(PXe + 1MPe). 

oii: 

PXe est la valeur moyenne de la concentration du paraxyldne en phase liquide au point de soutirage de 
I'extrait. 

IMPe est la somme des concentrations des autres constituants presents dans la phase liquide au niveau 
du soutirage de I'extrait en dehors du solvant (et eventuellement des paraffines). 

La valeur de ^1 depend essentiellement de ia valeur IMPe car Pxe est sensiblement constant IMPe 
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depend principalement du ratio en zone 2 (R2). . 

2) le rendement de runit6 de separation en paraxylene d6fini par la relation : 



So - 



2 PX^Ocharge ^^s^sotvant 



soft encore son Equivalent en r6gime statibnnaire : 

^ - ^charge ^^s^sofvant ' ^^firaffinat 

Oil PXc, PXs et PXr sont respectivement les valeursde la concentration du paraxyldne en phase liquide dans 
la charge, le sotvant et le raffinat. 

^extraif ^charge* ^soivant ®* ^raffinat respectlvement les d6blts tfextralt, de charge, de solvent, et de 
raffinat. . 

. La valeur de ^ depend principalement de la valeur PXr done du ratio en zone 3 (R3). Elle depend dga- 
lement du d^bit de charge, de solvant et de raffinat ainsi que de la composition en paraxylene de la charge 
et du solvant. 

Compte-tenu de ce qui a ete pr6c6demment expose concemant le nombre de variables de commande 
dispoiiibles pour une unite de separation comportant quatre zones, on doit choisir deux variables commandees 
supplemental res : 

3) la trainee de paraxyldne dans la phase iiqutde h I'arriere (par rapport au sens de la circuiation des fluides) 
de la zone 1 que Ton peut definir par la relation : 



^3 = PX4 

Le point demesurechoisi est situe au 94 de lalongueurdelazone4. Lavaleurde ^3 depend principalement 
du ratio en zone 1 (R1 ); 

4) la traTnee de I'ensemble des constituants hormis le paraxylene k I'avant (par rapport au sens de la circulation 
des fluides) de la zone 4 que Ton peut definir par la relation : 

^4=LMP1 

ou IMP1 est la somme des concentrations de tous les constituants presents dans la phase liquide h I'exception 
du paraxylene et du solvant ( et eventuellement des paraffines). 

Le point de mesure choisi est situe au 1/4 de la longueur de la zone 1 . La valeur de ^4 depend principa- 
lement du ratio en zone 4(R4). 

f) Mise en oeuvre de I'algorithme de commande : calcul des variables de commande ou ratios 

Le principe de la commande est d'utiliser les equations du module sur des trongons d'unite de separation. 
Dans le cas choisi, on utilise les trois trongons suivants : 

Le premier trongon T1 est compris entre la moitie de la zone 4 et la moitie de la zone 1. II permet le calcul 
simultane des ratios en zone 4 (R4) et en zone 1 (R1). Ceci est possible car les variables commandees ^3 et 
. ^4 sont deflnies sur ce trongon. 

Le deuxieme trongbn T2 est compris entre ia moitie de la zone 1 et la moitie de la zone 2. Ce trongon permet 
le calcul du ratio R2 connaissant R1 . La variable ^ est situee au milieu de ce trongon. 

Le troisieme trongon T3 est compris entre la moitie de la zone 3 et la moitie de la zone 4. Ce trongon permet 
le calcul du ratio R3 connaissant R4. La variable ^3 est situee au milieu de ce trongon. 
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D'un point de vue pratique, it convient ensurte de choisir les variables operatoires qui soht effectivement dis- 
ponibles sur Funitd de s^paratlori. On choisit les quatre variables suivantes: le d^blt d'extrait. le d^bit de recyclage, 
le d^btt d'6luaht et la p^riode T de permutation des vannes (par consequent le debit de charge est clioisi par 
I'op^rateur et le d6bit de rafflnat se deduit k chaque instant par bilan matifere). Le bouclage de'.ralgorithnne sur 
i'unite de separation est presents en Fig.4 pour I'exennple consid6r6. ... 

q) Simulation 

Une simulation a 6X6 effectuee k partir d'un module de connaissance de I'unite de separation de separation. 
Dans un tel modeie sont incluses des connaissances de type thenmodynamique et des connaisances de type 
cinetique. La thermodynamlque du systeme est representee par des isothermes d'adsorption. Dans le cas etudie 
id. ces isothermes sont non linealres et coupiees. II peut s'agir d'un Isotherme de Langmuir generaltsee k n cons^ 
tltuants (seiectivite d'adsorption constantes) ou de preference, d'une isotherme k seiectivites non constantes telles 
que des seiectivites k deux seuils relies par une pente, ou encore d'une isotherme de Langmuir- Freunlich gene- 
ralises k n constituants. La cinetique du systems est representee par des plateaux theoriques pu encore par un 
coefficient de dispersion propre k chacun des n constituants. 

Le nombre de points de mesure utilise est de 8. repartis comme indique sur la Fig.5. Le modeie de connais- 
sance employe dans ce cas est une isotherme de Langmuir- Freunlich associee k une cascade de plateaux theo- 
riques. Le nombre de mesures et leur position dependent du choix des trongons qui ont ete s6lectionnes comme 
indique ci-dessus. Bien entendu ce choix n*est id qu'illustratif et I'invention recouvre toutes les combinaisons de 
trongons compatibles avec le(s) objectif (s) demande(s). 

Le resultat presente est un exemple de regulation. Le procede fonctionne k consigne constante de purete 
(95%) et de rendement (95%) alors que la composition de la charge est sensiblement changee. La modification 
de la qualite de la charge est provoquee aprds dix minutes de fonctionnement stable (Fig.6). 

On substitue k une charge dont la composition volume est la suivante : 

Tol = 0.022 
Px = 0.290 
MxOx = 0.598 
EB = 0.102 
Par = 0.032 

une charge dont la composition volume est la suivante: 
Tol = 0.024 
Px = 0.290 
MxOx= 0.512 
EB = 0.190 
Par = 0.032 

L'effet de la perturbation decrlte sur la Fig.6 est representee en Fig.7 en Tabsence de Talgorithme de com- 
mande. Elle se traduit par une diminution de purete de 1.2% et de rendement de 4%. Le procede est done Xrbs 
sensible k cette perturbation de qualite de la charge. 

La meme perturbation est appliques au precede selon I'invention (Fig.B) La stabilisation du procede s'effectue 
en environ 1 80 minutes soit 3 heures. L'ecart sur la purete est negligeable. L'ecart maximum sur le rendement est 
inferieur k 0.45%. On peut remarquer que les quatre commandes evoluent simuttanement (Fig.9 ^ 12) de maniere 
significative. 

En presence de perturbations, le fonctionnement de la boucle de separation est difficilement maTtrlsable par 
un operateurqui doit agir, comme on le voit, sur quatre variables simultanement II faudra dans ces conditions au 
mieux 24 heures et plusieurs operations de stabilisation successives k un operateur tres experimente pour esperer 
restabiliser le processus. 
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La reduction trfes importante des p6rlodes transitolres de production hors specification necessaires pour la 
stabilisation, permise par la mise en oeuvre du proc6d6 sebn rinyention, se traduit iridustriellement par una aug- 
mentation correlative de la productivitd. 

5 h) Variantes : . .. 

L'algorithme peut aussi §tre utilisd eh association avec un module nurri^rique de Sim 

positionner rensemble des variables op6ratoires. 

II s'agit ici d'optimiser le fpnctionnement du. module d'unit6 de separation dans plusleurs cas de figure: di- 
. mensionnement d'unit6 de separation, demarrage d'unite de separation, optimisation finale pr^s d'une solution 
10 deik correcte, utilisation d'une unite de separation pr^existante avec un probl^me de separation different etc. 

Naturellement. cette utilisation ne se congoit qu^avec un module proche de la r6allt6 physique tel que d6crit dans 
le paragraphe precedent: Bien entendu, dans ce cas, la valeur de r^glage ne produit pas exactement les perfor- * 
mances attendues, elles peuvent alors etre soit inferieures soit superieures k celles desirSes suivant la precision 
du modeie simuie. Le bouclage de I'algorithme permettra alors d'atteindre precisement les specifications k partir 
IS . de ces vaieurs approchees. 

2) Modele linSafre 

Suivant un deuxl6me mode de mise en oeuvre la determination, k partir de vaieurs courantes de variables mesu- 
20 rees, des ratios (Rk) peut etre realisee.egalement en utilisant des modeies lineaires mono-variables (representatif du 
comportement d'une sortie vis k vis des variations d'une entr6e) ou multivariable (representatifs du comportement de 
plusleurs sorties vis h vis de plusieurs entrees). La determination de ces modeles « simples » s'effectue k partir d'un 
jeu de mesures experimentaies obtenu sur le precede fonctionnant dans un etat proche de son etat stable prevu. 
Ces modeies ne sont generalement representatifs que pres d'un point de fonctionnement stable du processus de 
2S separation. 

A partir de ces modules on peut facilement synthetiser une loi de commande lineaire classtque (du type commando 
k modele interne, commande predictive etc.). La simplicite des modeles permet de calculer facilement des lois de 
commande simples et robustes compensant d'une certaine maniere I'imprecislon de la representation choisie. Les 
tests de performance de la loi de commande ainsi calcuiee sont, en simulation, equivalents k ceux obtenus avec la foi 
30 de commande calcuiee k partir du module physique non lineaire du processus decrit dans la premiere partie. 

Iin Variantes de mise en oeuvre 

1) Points d'iniection supplSmentaires 

35 Uutilisation des modes de controfe aussi bien non lineaire que lineaire. decrits precedemment dans le cadre 

d'une unite de separation ^ 4 zones, peut s'etendre rigoureusement aux cas d'unite de separation comportant un 
nombre de zones superieur du fait du rajout d'un ou de plusieurs points d'injections de fluide. Dans ce cas le calcul 
des ratios R1, R2, R3 et R4 reste le m§me si Ton considere que le ou les debits d'injection suppiementaires sont 
imposes par Toperateur (directement ou indirectement comme une proportion du debit de charge ou d'extrait par 

40 exemple). La valeur du ou des ratios dependant de la ou des nouvelles injections, resulte simplement de la valeur 

du ratio adjacent connu et de la valeur du debit d'injection considere. 

2) Points de soutirage suppiementaires 

Uutilisation des modes de controle non lineaire et lineaire, decrits precedemment dans le cadre d'une unite 
45 de separation k 4 zones, peut egalement s'etendre rigoureusement aux cas d'unite de separation comportant un 

nombre de zones superieur du fait du rajout d'un ou de plusieurs points de soutirage de fluide. Dans ce cas, on 
generalise le calcul des ratios R2 ou R3aux ratios suppiementaires g6neres par les nouveaux soutirages. II taut 
done definir une fonction de sortie sur chaque fluide soutir6 en fonction de la specification souhaitee (par exemple 
une specification de purete ou de rendement). Dans ce cas, chaque valeur de debit de soutirage rajoute devient 
so une nouvelle variable operatoire independante pour le processus de separation. 

Si aucune specification n'est desiree sur le soutirage suppiementaire alors ia valeur du debit est imposes par 
l'op6rateur et Ton se retrouve dans le cas precedent. 

3) Points d'injection et de soutirages suppiementaires 

55 ^utilisation des modes de controle non lineaire et lineaire, decrits precedemment dans le cadre d'une unite 

de separation k 4 zones, peut egalement s'etendre rigoureusement aiix cas d'unite de separations de separation 
comportant un nombre de zones superieur du fait du rajout combine d'un ou de plusieurs points d'injection de 
fluide et d'un ou de plusieurs points de soutirage de fluide. il suffit de reprendre, en les globalisant, les raisonne- 
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ments d^crits dans les deux paragraphes prSc^dents. 

4) Variables commandoes : alternatives 

Quel que soit le mode de controle utilise, qu'il solt linOaire ou non lineaire, on peut remplacer une des variables 
5 commandoes cities i.e. purete d'un composant, rendement de 1' unite de separation pour un certain const ituant 

(le meme que pour la puretS ou un autre) ou valeur des trainees en zone 1 et en zone 4, par une nouvelle variable 
pouvant etre command6e qui est la valeur du rapport entre fes compositions d'un fluids soutirO. Par exemple, dans 
I'extrait on peut choisir de commander h la fois la puretO du paraxyl^ne (principalement avec R^) mais aussi de 
commander la variable d6finie par le rapport entre la concentration en 6thylbenz6ne et la somme des concentra- 
te tions en m6taxyl^ne et orthoxyl^ne. Cette derni6re variable sera principalement influence par le ratio R4. 

5) Optimisation des modes de controle 

Les modes de coritrole Iin6alre et non lineaire, tels que definis pr6c6demment, peuvent etre interfaces avec 
un algorithme d'optimisation proposant un ensemble de consignee aux variables commandoes decrites au para- 
IS graphs precedent pemriettant ainsi de garantir un fonctionnement optimal au sens de la minimisation d'une f onctlon 

ddfinie par les contralntes operatoires. 



Revendications 



1. Proc6d6 pour contrdler un systems de separation de constituants k lits mobiles simulOs comprenant une boucle 
f ermee constituee par Tinterconnexion en serie de lits contenant de la matiere solide adsorbante, rOpairtis en plu- 
sieurs zones delimitees par des points d'injection et des points d'extraction de fluides, des moyens d'injection de 
fluides dans la boucle, des moyens d*extrBction de fluides hors de la boucle, des moyens de permutation des 
^s points dMnjection et des points d'extraction, permettant de simuler le deplacement des lits h contre-courant, et des 

moyens de mesure de variables operatoires II est caracterlse en ce qu'il comports : 

la mesure, en une pluralite de points le long de la boucle, de variables caracteristiques des fluides injectes et 
soutires et de variables caracteristiques du fonctionnement du procede; 

30 

la determination, k partir de valeurs courantes de variables mesurees et en utilisant un module de Tunite de 
separation de separation, de ratios (Rk) indicatifs respectivement du rapport dans chacune des ditfOrentes 
zones, entre les debits de fluides (Q^) et les debits simuies de matiere adsorbante (Qs). de fagon a amener 
ou ramener les variables commandees (E) jusqu'^ des valeurs de consigne determinees ; et 

la determination ^ partir de ces ratios (Rk), des valeurs h donner aux variables operatoires. 

Precede selon la fevendicatbn 1 , caracterise en ce que Ton detemiine les valeurs h donner aux variables opera- 
toires en utilisant un moddle non lineaire du systems de separation. 

3. Precede selon la revendication 1 , caracterise en ce que I'on determine les valeurs k donner aux dites variables 
operatoires en utilisant une modeiisation lineaire, au voisinage d'un point de fonctionnement donne. 

4. Precede selon la revendication 1 ou 3, caracterise en ce qu'il comporte, sur un trongon de la boucle de separation 
45 comprenant un ensemble d'etages contigus englobant n zones, oij sont definis n ratios (Rk), la definition de m 

variabfes commandees (^) fonctions de valeurs de debits (D) et de concentrations (X), avec m interieur ou egal k 
n. et la determination de m des dits ratios (Rk), ou de m comblnaisons de ces dits ratios comportant (n-m) para- 
metres. 

so 5. Procede selon I'une des revendications 1 ou 2, caracterise en ce qu'il comporte, sur un trongon de la boucle de 
separation comprenant un ensemble d'etages contigus englobant n zones, ou sont definis n ratios (Rk), la definition 
de m variables commandees {%) fonctions de valeurs de debits (D) et de concentrations (X), avec m interieur ou 
egal k n, les mesures des concentrations en phase liquids effectuOes aux points extremes du trongon, et la de- 
termination de m des dits ratios (Rk), ou de m comblnaisons de ces dits ratios comportant (n-m) parametres. 



Precede selon i'une des revendications precedentes, caracterise en ce que les variables operatoires sont des 
debits et ia periode (T) de commutation de vannes permettant de simuler le deplacement des lits. 
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7. Proc6d6 setan I'une des revendications pr6c6dentes, caract6ris6 en ce que ia boucle de separation comportant 
quatre zones principales, on contrSle sinnultan6ment des variables comnnand6es (5) telles que le rendement de 
la boucle et la puret6 d'au nnoins un cdnstituant du m6lange a partir de mesures en ligne de diff6rentes concen- 
trations. 

5 • . * - * -. 

8. Proc6d§ selon Tune des revendications pr6c§dentes, caract§ris6 en ce qu'il comporte la nnesure de concentrations 
par une analyse en ligne de type Raman ou chromatographique ou dans le proche infra-rouge (PIR). 

9. Proced§ selon Tune des revendications pr6c6dehtes, caract6rls6 en ce que, dans le cas d'un syt^me de separation 
10 ^ quatre zones, on cholsit comme variables comnnandees, au rnoins une des quatre grandeurs suivantes : purete 

d'un prennler const Ituant. dans un fluide extrart de !a bouche de separation, rendennent du systdme de separation 
pour un constituant. trainee du dit premier constituant a Tarriere une premlSre des quatre zones, relativement 
au sens de la circulation des fluides. ou trainee de Tensemble des constltuants autres que le dit prennier constituant 
k Tavant d'une denniere des dites quatre zones, relativement au sens de la circulation des fluides. 

IS ' 

10. Procede selon t'une des . revendications. precedentes, caracterise en ce que pour la simulation du systeme de 

separation, on utilise in nr^odele de connaissance base sur des isothermes couplees et non lineaires telles que 
des valeurs de selectivites ^ deux seuils ou des soutenues de Langmuir-Freundllch generalisees. 

20 11. Procede selon I'une des revendications precedentes, caracterise en ce que, connatssant ies valeurs de ratios (Rk) 
dans un systenne de controle comprenant un certain nombre p de zones, on detenmine Ies valeurs correspondantes 
de ratios supplerhentaires dus k I* introduction dans la boucle de separation d'au moins un point d'injection sup- 
piementaire en fonction de la valeur connue du ratio dans une section adjacente et de la valeur du debit d'injection 
consid6re, 

2S 

1 2- Procede selon Tune des revendications precedentes, caracterise en ce que, connaissant Ies valeurs de ratios (Rk) 
dans un systeme de controle comprenant un certain nombre p de zones, on determine Ies valeurs correspondantes 
de ratios supplementaires dus k I'lntroduction dans la boucle de separation d'au moins un point de soutirage 
suppiementaire en fonction de la valeur connue du ratio dans une section adjacent et de la valeur du debit d'injection 
30 considere. 

13. Precede selon la revendication s, caracterise en ce que Ton choisit connme variable commandee la valeur d'un 
rapport entre Ies concentrations de constltuants d'un fluide soutire. 

3S 1 4. Procede selon I'une des revendications precedentes, caracterise en ce que I'on utilise un algorithme d'optlmisation 
permettant d'assurere le suivi de valeurs de consigne fixees pour des variables commandees. 

15. Application du precede selon Tune des revendications precedentes, k laseparatbn d'hydrocarbures aromatiques 
k hult atones de carbone. 
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